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^= (54) Title: METHOD FOR THE PRODUCTION OF HIGHLY CONDENSED POLYESTER GRANULATE 

= (54) Bezeichnung: VERFAHREN ZUR HERSTELLUNG VON HOCHKONDENSIERTEM POLYESTERGRANULAT 

^4 (57) Abstract: The invention relates to latent-heat crystallised polyester and copolyester with a crystallisation degree of > 38 %, 
the production and use thereof for the production of polyester moulded bodies, whereby said granulate either, without prior addition 
of additives, or further cooling, is introduced directly into a solid-phase polycondensation reactor, condensed to a higher viscosity 

"^f and dealdehydised, or, without prior addition of additives, the granulate is dealdehydised and then introduced to the processing to 
give hollow bodies, or is directly applied to preform production for the production of hollow bodies, whereby before or/and after the 



ON 



polycondensation reactor additives, such as thermal stabilisers and/or acetaldehyde reducing-additives are added. 



|^ (57) Zusammenfassung: Die Erflndung betrifft latentwarmekristallisierte Polyester und Copolyester mit einem Kristallisations- 
grad > 38%, deren Herstellung sowie deren Verwendung zum Herstellen von Polyesterformkorpern, wobei dieses Granulat entweder 

C^> - ohne vorherige Additivierung und ohne weitere Abkiihlung direkt in einen Festphasenpolykondensationsreaktor gefordert und 
auf eine hohere Viskositat aufkondensiert und entaldehydisiert wird, oder - ohne vorherige Additivierung das Granulat einer Deal- 
dehydisierung und anschliessend der Verarbeitung zu Hohlkorpern zugefuhrt wird oder - direkt in der Vorformlingsherstellung zur 
Herstellung von Hohlkorpern eingesetzt wird, wobei vor oder/und nach dem Polykondensationsreaktor Additive, zum Beispiel Ther- 
mostabilisatoren/Acetaldehydreduzierende Additive zugemischt werden. 
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Verfahren zur Herstellung von hochkondensiertem Polyestergranulat 



5 

Die Erfindung betrifft latentwarmekristallisierte Polyester und Copolyester sowie deren 
Verwendung zum Herstellen von Polyesterformkorpern. 

Die bekannten aromatischen Polyester Oder Copolyester, insbesondere 
1 0 Polyethylenterephthalat und dessen Copolymere mit geringen Anteilen von 

beispielsweise Isophthalsaure Oder Cyclohexandimethanol, Polybutylenterephthalat und 
deren Copolyestern, Polytrimethylenterephthalat, Polyethylennaphthalat und deren 
Gopolyestern, die a(s Ausgangsmaterial fur Fasern, Filme, Folien und Verpackungen 
dienen, werden nach einer Schmelzepolykondensation zu Granulaten rnittlerer 
1 5 Viskositat verarbeitet. Zur Beschreibung der vorliegenden Erfindung werden alle diese 
Polyester und Copolyester allgemein als Polyester bezeichnet 

Der mittlere Polykondensationsgrad, ausgedrfickt in der Intrinsischen Viskositat (I.V.). 
bewegt sich bei Polyethylenterephthalat und seinen entsprechend niedrig modifizierten 

20 Copolyestern nach der Schmelzepolykondensation im Bereich zwischen 0,30 - 0,90 
dl/g. Es handelt sich hierbei urn teilkristallines Granulat mit Kristallisationsgraden bis zu 
9 %. Da die Herstellung von Granulaten mit einer LV. (iber 0,65 dl/g, insbesondere in 
konventionellen Autoklaven, kaum moglich ist und hohe Viskositaten > 0,80 dl/g eine 
wesentliche Kapazitatseinschrankung in der Schmelzepolykondensation nach sich 

25 Ziehen und aufcerdem die Polyester fur Lebensmittelverpackungen einen sehr niedrigen 
Acetaldehydgehalt erfordern, wird nach dem Stand der Technik eine 
Festphasenpolykondensation („solid state polycondensation", SSP) mit vorangestellter 
Kristallisation angeschlossen, die zu einer ErhShung der LV. im allgemeinen um 0,05 - 
0,4 dl/g und zu einer Absenkung des Acetaldehydgehaltes von etwa 25- 100 ppm auf 

30 Werte unter 1 ppm im PET (Polyethylenterephthalat) fuhrt Die dem eigentlichen SSP- 
Reaktor vorangehenden Vor- und Kristallisationsreaktoren dienen vor allem dazu, 
Verklebungen der Granulate untereinander im SSP-Reaktor zu vermeiden. Der 
Kristallisationsgrad wird auf Werte zwischen 40 - 52 % nach den Kristallisationsstufen 
angehoben, bei unwesentlich veranderter LV. und unter Verringerung des 

35 Acetaldehydgehaltes auf unter 10 ppm. Der Kristallisationsprozess findet von auden 
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nach innen statt. Die Kristallinitat ist folglich in den Randbereichen der Teilchen groSer 
als in der Mitte der Teilchen. 



5 Im SSP-Reaktor wird die mittlere Viskositat derart angehoben, dass die fur das 
entsprechende Anwendungsgebiet notwendigen Festigkeiten erreicht werden, der 
Acetaldehydgehalt bei Lebensmittelverpackungen entsprechend den Anforderungen 
abgesenkt und der austretende Oligomerenanteil auf ein Mindestmass reduziert wird. 
Es ist ebenfalls wichtig, dass der noch als Vinylester gebundene Acetaldehyd, auch als 
1 0 Depotaldehyd bezeichnet, soweit abgebaut wird, dass bei der Verarbeitung des 

Polyestergranulates zu Verpackungen, insbesondere zu Polyesterflaschen nach dem 
Streckblas- und Spritzstreckblasverfahren im Polyester nur eine minimale 
Acetaldehydmenge nachgebildet wird. 

1 5 Verarbeiter dieses Granulates sind vor allem Hersteller von Hohlkorpern. Haufig werden 
in nach dem Spritzguliverfahren arbeitenden Preformmaschinen Vorformlinge, 
sogenannte Preforms, hergestellt, aus denen wiederum in einem weiteren Schritt 
Polyesterflaschen in einem Blasformverfahren produziert werden. Auch andere 
Formgebungen fur Polyestergranulat, beispielsweise in Maschinen zur Film- und 

20 Folienherstellung sind mbglich. 

Fur die Granulierung von Kunststoffen ist zum Beispiel das Verfahren der 
Stranggranulation in den Markt eingefuhrt. Dieses Verfahren zeichnet sich dadurch aus, 
dass in kontinuierlicher Betriebsweise relativ lange Kunststoffstrange durch eine 

25 Lochplatte gepresst und anschliefiend frei hangend nach einer kurzen Transportstrecke 
durch Luft durch ein Wasserbad hindurchgeleitet werden. Wegen der geringen 
Oberflache eines Kunststoffstranges im Vergleich zum Granulat kann hierbei eine 
Wasseraufnahme in engen Grenzen gehalten werden. Die abgekOhlten Strange werden 
getrocknet und einem Granulator zugefuhrt. Bei diesem Verfahren erfolgt die 

30 Granulierung im festen Zustand. Im Anschluss daran findet ublicherweise eine 

nochmalige Trocknung statt, beschrieben beispielsweise in DE 43 14 162 oder im 
Kunststoffhandbuch. Bei Nutzung dieses Granulierverfahrens ist die Moglichkeit einer 
starken punktuellen Temperaturerhohung im Strang und somit erhohter 
Abbauerscheinungen im Polymer und ungleichmaftigen Kristallisationsgrade von Chip 
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zu Chip sehrgroft. Bei dieser Technologie fmdetdie Abkuhlung im Chip von aufcen 
nach innen statt 



Eine weitere Moglichkeit der Granulierung von Polymerschrnelze nach der 
5 Polykondensation ist heute vor allem die Unterwassergranulation, wobei die Schmelze 
direkt nach Austritt aus Dusen / Lochplatten des Granulators in einer anschliefcenden 
Wasserkammer mit Schneidmessern abgetrennt wird. Die abgetrennten Granulate sind 
noch plastisch und verformen sich durch die OberflSchenspannung beim Abschrecken 
im kaiten Wasser, wobei die Abkuhlung ebenfalls von auBen nach innen stattfindet und 

10 nehmen eine annahernd runde bis linsenfdrrnige Kontur an. Die abgekuhlten Granulate 
werden mit dem Wasserstrom in einem Wasserabscheider von diesem getrennt und 
getrocknet und dann in Big Bags verpackt oder in Silos zur Weiterverarbeitung gefordert 
(DE 35 41 500, DE 199 14 1 16, EP 0 432 427, DE 37 02 841). Dieses Verfahren 
zeichnet sich durch das Prinzip der Trocknung durch Eigenwarme aus. 

15 Die auf diese Weise hergestellten Chips weisen einen gleichmafiigen 
Kristallisationsgrad unter 1 0 % auf. 

In US 4,436,782 wird wiederum ein Verfahren zur Granulierung und Weiterbehandlung 
von PET zu Pellets beschrieben, in dem bei Temperaturen zwischen 260 °C und 280 °C 
20 ein Oligornerengemisch der Viskositat von 0,08 - 0,1 5 durch Dusen gepresst wird, so 
dass Tropfen entstehen, die durch einen Kuhlbereich mit Inertgasatmosphere in ein 
Wasserbad oder auf ein Transportband fallen und die Tropfen zu amorphen Pellets 
erstarren. Auch in diesem Verfahren entstehen Pellets mit einem hohen Anteil 
amorpher Strukturen. 

25 

Bei alien beschriebenen Verfahren werden Granulate mit niedrigem Kristallisationsgrad, 
ublicherweise unterhalb 12 %, erhalten. Urn die Kristallinitat der polymeren Granulate 
zum Beispiel als Vorstufe zur SSP zu erhdhen, sind bekanntermafien kostenintensive 
Reaktionsstufen notwendig. Hohe Betriebskosten entstehen unter anderem dadurch, 
30 dafi die mit Umgebungstemperatur ankommenden Granulate zuerst auf die 
Kristallisationstemperatur aufgeheizt werden mussen. 

In WO 01/81450 wird ein Verfahren und Vorrichtung zur Vertropfung von Vorprodukten 
thermoplastischer Polyester und Copolyester beschrieben, der den Nachteii der oben 
35 beschriebenen Granulierverfahren die Kristallinitat betreffend uberwindet, eine 



WO 2005/092949 



PCT/EP2004/005462 



Verfahrensverkurzung herkommlicher Granulierverfahren beschreibt und auf bisher 
bekannten Verfahrensschritten und Vorrichtungen aufbaut, um oberflachenkristallisierte, 
vertropfte Vorprodukte in Form von Monomeren, Oligomeren, Monomer- 
Glykolgemischen oder von teilweise polykondensierten Materialien herzusteilen. Dazu 
5 wird das Produkt in ein gasformiges Medium eingebracht, wobei das gasfSrmige 

Medium nach dem Eintritt des vertropften Vorproduktes in das gasformige Medium den 
Kristallisationsvorgang des Vorproduktes beschleunigt und den Kristallisationszustand 
beschleunigt herbeifuhrt, indem es das vertropfte Vorprodukt auf einer Temperatur > 
100 °C und unter seinem Schmelzpunkt fur einen begrenzten Zeitraum halt, bis eine 

10 ausreichende Kristallisation in der Oberflache des Tropfens abgeschlossen ist. Auch 
hier liegt also eine starker kristallisierte AuRenschicht vor. Damit wird eine nicht 
klebende Oberflache erhalten, die eine unmittelbare Weiterbehandlung zu 
hochpolymerem Polykondensat verspricht. Ein derart hergestelltes Material halt den 
notwendigen mechanischen Belastungen nur bedingt stand. Die Sprodigkeit gegenuber 

1 5 einem arnorphen Chips nimmt zu. Ein weiterer Nachteil dieser Kristallinitatserzeugung 
im niedrigmolekularen Bereich ist ein nach der abgeschlossenen SSP vollkommen 
durchkristallisierter Chip mit starr ausgerichteten Kristallstrukturen, zu deren Zerstorung 
wahrend des Aufschmelzvorganges bei der Herstellung beispielsweise von Preforms im 
Spritzgieliverfahren ungleich h5here Energie aufgewendet werden mufl. Durch die 

20 notwendige hohe Aufschmelztemperatur von mindestens etwa 300 °C steigt die 

Acetaldehydreformation in den Preforms stark an und die Qualitat verschlechtert sich, 
vor allem auch durch verstarkte Abbaureaktionen. Aulierdem besteht die Gefahr, dass 
der Ablauf der SSP durch die Unbeweglichkeit der Kettenenden beim Ansteigen der 
Viskositat behindert oder sogar gestoppt wird. 

Ein weiteres Granulierverfahren zur Herstellung von kristallisierten Chips wahrend des 
Granulationsprozesses wird in WO 01/05566 beschrieben. Schmelzeflussige, aus 
DOsen austretende Kunststoffstrange werden unmittelbar in einem temperierten 
flussigen Medium auf einer Kristallisationsstrecke teilkristallisiert, wobei in diesem 

30 flussigen Medium Temperaturen uber der Glasubergangstemperatur der 

Kunststoffstrange gehalten werden. Im Anschlufi an die Kristallisationsstrecke folgt die 
Granuliervorrichtung, Durch die Kristallisation im Mantel des Kunststoffes ist eine 
ausreichende Festigkeit vorhanden, um anschliefcend nach kurzer 
Temperierungsstrecke in der Granulieranlage ohne vorherige Trocknung die 

35 Kunststoffstrange zu Pellets zu zerteilen. Auch hier liegt also eine starker kristallisierte 
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Aufienschicht vor. Nachteilig ist, dass nach der Granulierung der Kunststoffe ein 
Gemisch aus Granulat und flussigem Medium vorliegt, und somit mit bekannten Mitteln 
eine Trocknung der Granulate vorgenommen werden muss. 

5 Weiterhin wind in einer noch nicht veroffentlichten deutschen Paten tan meld ung, 
Aktenzeichen DE 103 49 016, „Verfahren zur Herstellung von Kunststoffgranulaf , 
beschrieben, dass direkt nach einer Unterwassergranulation die gerade hergestellten 
Pellets sehr schnell vom Wasser befreit werden und unter Nutzung der Eigenwarme 
trocknen und kristallisieren. Urn ein Verkleben der Chips zu vermeiden, werden die 
10 Pellets unmittelbar nach dem Abschleudern des Wassers uber einen Vibrations- oder 
Schwingforderer nach einer ausreichenden Verweildauer zu einer nachgeschalteten 
Abfullanlage Oder einer Weiterverarbeitungsanlage gefordert Mit dieser Technologie 
erfolgt der Kristallisationsvorgang von innen nach au&en im Pellet, womit eine 
gleichmaftigere Kristallisation uber den Durchmesser des Granulates erreicht wird. 

15 

Ein solches Verfahren wird im Folgenden als Latentwarmekristallisationsverfahren 
bezeichnet. Neben dem in DE 103 49 016 beschriebenen Verfahren werden unter 
Latentwarmekristallisationsverfahren aberauch alle Qbrigen Verfahren verstanden, bei 
denen die Kristallisation ausschlielilich unter Nutzung der Eigenwarme aus dem 

20 Schmelzezustand des Polymers erfolgt. Dies bedeutet, daft den Pellets zwischen der 
Granulation und der nachgeschalteten AbfQIIanlage Oder Weiterverarbeitungsanlage 
keine Warme von aufien zugefuhrt wird. Die Vermeidung einer Warmezufuhr von aulien 
erfordert, daft alle die Pellets beruhrenden Medien entweder die gleiche oder eine 
niedrigere Temperatur als die aktuelle Pelletoberflache aufweisen mussen. Ist die 

25 Temperatur dieser Medien jedoch zu niedrig, so wird den Pellets zuviel Warme 
entzogen und die gewunschte Latentwarmekristallisation kann nicht mehr in 
ausreichendem Mali stattfinden. Die grundlegenden Verfahrensprinzipien konnen der 
DE 103 49 016 entnommen werden. 

30 Ein aus einem Latentwarmekristallisationsverfahren erhaltenes Granulat kann sehr 
unterschiedliche Eigenschaften aufweisen. Diese hangen auller von den 
Betriebsbedingungen im Latentwarmekristallisationsverfahren selbst auch von den 
Eigenschaften der Polymerschmelze, im Falle von Polyestern beispielsweise vom 
Polymerisationsgrad, der intrinsischen Viskositat (I.V.) und dem Acetaldehydgehalt ab. 

35 Die geforderten Eigenschaften werden maRgeblich vom beabsichtigten 
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Verwendungszweck des latentwarmekristallisierten Granulates bestimmt, da sie direkte 
Auswirkungen auf die nachfolgenden Verarbeitungsschritte haben. 

Der Erfindung iiegt daher die Aufgabe zugrunde, Granulate aus hochviskosen 
5 aromatischen Polyestern und deren Copolymeren zur VerfClgung zu stellen, die sich mit 
geringen Investitions- und Betriebskosten herstellen lassen, fur die problemlose 
Weiterverarbeitung zu Hohlkorpern geeignet sind und gleichzeitig die besonders hohen 
Qualitatsanspruche an den Polyester fur Hohlk&rper, insbesondere fur Behaiter fur die 
Abfullung fur Lebensmittel und hier insbesondere fur Getrankeflaschen, erfullen. 

10 

Diese Aufgabe wird erfindungsgernaS geldstdurch ein Verfahren zur kontinuierlichen 
Oder diskontinuierlichen Herstellung von Polyestern in einem 
Schmelzepolykondensationsreaktorfur die Herstellung von hohen Intrinsischen 
Viskositaten, dem schonenden Weitertransport der Schmelze zu einem Granulator, in 
1 5 dem mittels Latentwarmekristallisationsverfahren ein Granulat mit einem 
Kristallisationsgrad > 38 % erzeugt wird. 

Als nachfolgende Verarbeitungsschritte kommen alle Verfahren in Betracht, in denen 
Polyestergranulate eingesetzt werden. Dies kGnnen neben der bereits beschriebenen 

20 Festphasenpolykondensation (SSP) auch Verfahren sein, die hauptsachlich zur 
Entaldehydisierung von Polyestergranulat mit einer bereits ausreichend hohen LV. 
dienen (Festphasendealdehydisierung, DAH) oder auch Verformungsverfahren, in 
denen beispielsweise Vorformlinge fur die Herstellung von Lebensmittelverpackungen, 
sogenannte Preforms, direkt aus dem Granulat hergestellt werden. Im letztgenannten 

25 Verfahren mufi das Granulat bereits direkt nach der LatentwSrmekristallisation die fur 
die Verformung notwendige I.V. und den geforderten Acetaldehydgehalt aufweisen. 

Dieses Granulat kann ohne Auftreten von Verklebungen entweder 

30 A. ohne vorherige Additivierung und ohne weitere Abkuhlung direkt in einen 
Festphasenpolykondensationsreaktor gefordert und auf eine hohere 
Viskositat aufkondensiert und entaldehydisiert werden oder 
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B. ohne vorherige Additivierung das Granulat einer Dealdehydisierung 

zugefuhrt und anschlie&end der Verarbeitung zu HohlkSrpem zugefuhrt 
werden oder 



5 C. direkt in der Vorformlingsherstellung zur Herstellung von Hohlkorpern 

eingesetzt werden, wobei vor und/oder nach dem Polykondensationsreaktor 
Additive, zum Beispiel Thermostabilisatoren und/oder Acetaldehyd- 
reduzierende Additive zugemischt werden. 



10 Oberraschenderweise wurde gefunden, daB sich latentwarmekristallisierte Granulate fur 
alle genannten Weiterverarbeitungsverfahren besonders gut eignen, wenn die an einem 
Lichtmikroskop im Polarisationskontrast sichtbaren Mikrostruktureinheiten, sogenannte 
SphSrolite, im Randbereich, d. h. deraudersten Schicht der Teilchen deutlich kleiner 
sind als in der Probenmitte, d. h. dem Zentrum der Teilchen. Dies ist auf Mikrofotos, die 

15 unter den genannten Bedingungen aufgenommen werden, gut zu erkennen (siehe 
Beispiele). Die Spharolithe in der Probenmitte haben meist einen maximalen 
Durchmesser von 20 pm, oftmals deutlich weniger. 

Latentwarmekristallisierte Granulate fur alle genannten Weiterverarbeitungsverfahren 
20 eignen sich Oberraschenderweise auch gut, wenn im Randbereich der 

Kristallisationsgrad gjeichgroR oder sogar niedriger als in der Probenmitte ist. 

Das vorliegende Verfahren ist geeignet zur Herstellung von Granulaten aromatischer 

Polyester oder Copolyester mit bestimmtem Kristallinitatsgrad, erhaitlich aus einer oder 
25 mehreren Dicarbonsauren bzw. deren Methylestern, wie beispielsweise 

Terephthalsaure, Isophthalsaure, Naphthalindicarbonsaure, 4,4- 

Bisphenyldicarbonsaure und/oder Dimethylterephthalat und einem oder mehrerer Dioie, 

wie Ethylenglykol, Neopentylglykol und/oder Diethylenglykol. 

Diese Ausgangsverbindungen konnen in an sich bekannter Weise nach dem 
30 kontinuierlichen oder diskontinuierlichem Verfahren der Ver- oder Umesterung unter 

Verwendung von bekannten Katalysatoren mit einer sich anschlieftenden 

Polykondensation unter Vakuum zu einer hochviskosen Polyesterschmelze verarbeitet 

und anschliefJend nach einem modifizierten Granulationsverfahren granuliert und 

gleichzeitig kristallisiert werden. 



35 
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Bei der Latentwarmekristallisation wird die in der Polyesterschmelze vorhandene 
Eigenwarme zur Kristallisation des Granulates genutzt. Zur Erzielung eines bestirnrnten 
Kristallisationsgrades ist entscheidend, dass der Warmeverlust des in der 
Schmelzephase erzeugten Granulates bei Transport und Trocknung durch 
5 entsprechende MafJnahmen niedrig gehalten wird. Das erfindungsgemafte Produktder 
Latentwarmekristallisation hat einen Kristallisationsgrad von mindestens 38%, 
bevorzugt 38 bis 60 %, besonders bevorzugt 42 bis 55 %. Seine Schmelzeenthalpie 
(„heat of fusion", HOF) iiegt unter 60 kJ/kg, bevorzugt unter 55 kJ/kg. Da die 
Kristallisation vom Kern zurn Mantel innerhalb des Pellets stattfmdet und damit die 
10 Qbliche hohe exotherme Warmeentwicklung wahrend der Kristallisation, die in den 

ublichen Kristallisationsverfahren stattfindet und zur unerwunschten Agglomeration des 
Granulates fuhrt, nicht auftritt, verkleben die Granulate untereinander bei der 
erfindungsgemaiien Verwendung in den nachfolgenden Verarbeitungsschritten nicht. 

1 5 Das auf die beschriebene Weise erzeugte latentwarmekristallisierte Polyestergranulat 
wird entsprechend der Technologie dervorgeschalteten Polykondensationsanlage 
weiterverarbeitet. 

Fig. 1 zeigt die Einsatzmoglichkeiten der Latentwarmekristallisation in verschiedenen 
20 Polyestertechnologien. 

Fig. 2 zeigt Mikrofotos von der Probenmitte und dem Randbereich eines PET-Chips 
nach einem 2-stufigen Kristallisationsverfahren nach dem Stand der Technik. 
Fig. 3 zeigt Mikrofotos von entsprechenden Stellen eines PET-Chips, der nach einer 
solchen Kristallisation in einem Standard-SSP-Reaktor weiterbehandelt wurde. 
25 Fig. 4 zeigt Mikrofotos von entsprechenden Stellen eines erfindungsgemalien PET- 
Chips, der aus einem Latentwarmekristallisationsverfahren erhalten wurde. 

Variante A: 

Nach dem erfindungsgemaften Verfahren wird das latentwarmekristallisierte Granulat, 
30 das eine Temperatur > 100 °C, bevorzugt mindestens 1 15°C, besonders bevorzugt 

mindestens 130°C, eine I.V. von mehr als 0,53 dl/g, einen Kristallisationsgrad von mehr 
als 38 % und einen Acetaldehydgehalt zwischen 20 und 70 pprn, bevorzugt zwischen 
20 und 55 ppm aufweist, ubereine Fordereinrichtung kontinuierlich und gegebenenfalls 
uber ein Zwischenlagerungssilo direkt in den SSP-Reaktor zur Erhohung der 
35 Kettenlange des Polymers sowie zur Reduktion des AA-(Acetaldehyd-)Gehaltes 
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gefordert. Das so hergestellte PET-Granulat entspricht den Marktanforderungen mit 
Kristallisationsgraden < 60 %, bevorzugt < 55 %, HOF-Werten < 60 kJ/kg und 
Acetaldehydgehalten unter 1 ppm. Die LV.-Einstellung wird den jeweiiigen 
Einsatzgebieten angepasst. 
5 Da die Temperatur des Granulates bei Eintritt in den SSP-Reaktor deutlich unter den 
iiblichen Werten von Standardkristallisationsanlagen mit 1 60 - 21 0 °C liegen, wird 
entweder die ubliche Verweilzeit von 8-18 Stunden urn 10% erh6ht oder die SSP- 
Temperatur um 2-3 K gegenuber der Ciblichen Temperatur bei Standardanlagen 
angehoben oder beide Moglichkeiten werden kombiniert Da die ublichen 

10 Zwischenlagerungen und Kristallisationsstufen mit den entsprechenden Betriebskosten 
weggelassen werden konnen und eine entsprechende Teilwarme aus der Granulation, 
die eigentlich noch aus der Schmelze vor der Kristallisation stammt, bis zum SSP- 
Reaktor erhalten bleibt, bietet dieses Verfahren einen deutlichen akonomischen Vorteil. 
Aus diesem erfindungsgemaflen Verfahren erhait man aufierdem eine ausgesprochen 

15 gleichmadige Granulatqualitat von Chip zu Chip und ebenso innerhalb eines Chips, was 
zu einer einfacheren und sichereren Verarbeitung zu Preforms und Flaschen fiihrt, da 
beispielsweise das Aufschmelzverhalten aller Chips im Gegensatz zu Produkten nach 
dem Stand der Technik wesentlich einheitlicher ist. 

20 Variante B: 

Nach dem erfindungsgemaflen Verfahren wird in einer sich anschliefienden 
Deaidehydisierungsstufe (DAH) der Acetaidehydgehalt des latentwarmekristallisierten 
Granulates aus Hochviskos-CDHI") Polykondensationsanlagen, das eine Temperatur > 
100 °C, bevorzugt mindestens 115°C, besonders bevorzugt mindestens 135°C f eine 

25 LV. von mehr als 0,65 dl/g, einen Kristallisationsgrad von mehr als 38 % und einen 
Acetaidehydgehalt zwischen 20 und 100 ppm, bevorzugt zwischen 30 und 60 ppm 
aufweist, reduziert und gegebenenfalls die LV. erhoht In dieser Stufe wird, wie 
beispielsweise in derdeutschen Patentanmeldung DE 102004010680.0 beschrieben, 
bei Temperaturen zwischen 190 - 220 °C uber eine Verweilzeit von mindestens 5 

30 Stunden unter geringer mechanischer Storung und mit Stickstoff als Tragergas mit 
einem gezielt ausgewahlten Taupunkt <r 10°C der AA-Gehalt auf < 1 ppm reduziert 
und gegebenenfalls die LV. des Granulates entsprechend dem spateren Einsatzgebiet 
eingestellt. Die LV. kann dabei unverandert bleiben oder um bis zu 0,1 dl/g angehoben 
werden. Das so hergestellte Granulat hat einen AA-Gehalt <1 ppm und einen 

35 Kristallisationsgrad < 55%. Die HOF-Werte liegen bei < 55 kJ/kg. Die Kristallstrukturen 
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sind gegenuber dem Granulat aus Standardprozessen sehr viel aufgelockerter und 
somit einfacher und energiesparender in der Preformherstellung einsetzbar. Die 
Acetaldehydruckbildungswerte liegen bei optimalen Maschineneinstellungen urn bis zu 
15 % unterden Standardwerten. Diese Technologie hat zusatzlich den Vorteil sowohl 
5 der Equipment- als auch der Energieeinsparung. 

Variante C: 

Nach dem erfindungsgemafcen Verfahren wird durch den Zusatz von marktublichen 
acetaldehydreduzierenden Additiven oder Thermostabilisatoren vor und/oder nach dem 
10 Schmelzepolykondensationsreaktor und/oder direkt vor der Granulierung in die 

Schmelze eine Polyesterqualitat erzeugt, die (ggf. uber eine Einrichtung zum Kuhlen 
des Granulates) direkt zur Weiterverarbeitung, beispielsweise zur Herstellung von 
Hohlkorpern, eingesetzt werden kann. 

Das so hergestellte Granulat hat einen Kristallisationsgrad von mehr als 38 % und einen 
15 Acetaldehydgehalt von 0,5 bis 8 ppm, bevorzugt von 0,5 bis 3 ppm, besonders 

bevorzugt von 0,5 bis 1 ppm. Die I.V. des Granulates ist entsprechend dem spSteren 
Einsatzgebiet mindestens 0.68 dl/g. 

PET-Granulate zur Herstellung von Hohlkorpern werden oft nicht direkt beim 
20 Verarbeiter hergestellt. Wahrend Verpackung und Transport konnen sie daher 
Feuchtigkeit aus der Luft aufnehmen und mussen daher unmittelbar vor dem 
Aufschmelzen zur Preformherstellung getrocknet werden. Der Verarbeiter kann dieses 
Granulat mit verhaltnismafiig niedrigem Kristallisationsgrad direkt ohne 
Verklebungsneigung in seinem Trockner vor der Preformherstellung bei den ublichen 
25 Trocknungsparametem zwischen 160 und 180 °C unter Luftstrom uber eine Zeit von 4 
bis 6 Stunden trocknen. Aufgrund der sehr viel lockereren Kristallstruktur des 
erfindungsgemalien latentwSrmekristallisierten Granulates erfordert dieser 
Aufschmelzvorgang in der Preformmaschine einen wesentlich geringeren 
Energieeinsatz, wodurch der Abbau des PET und somit die AA-Ruckbildung niedriger 
30 ausfailt und die fur Preforms geforderten Acetaldehydgehalte < 8 ppm ohne weiteres 
eingehalten werden konnen. 

Die Erfindung wird nunmehr anhand einiger, die Erfindung in keiner Weise 
beschrankender Ausfuhrungsbeispiele naher beschrieben. Die angegebenen 
35 Eigenschaftswerte wurden hierbei wie folgt ermittelt: 
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Die Intrinsic-Viskositat (LV.) wurde bei 25 °C an einer Lfisung von 500 mg Polyester in 
100 ml eines Gemisches aus Phenol und 1 ,2-Dichlorbenzol (3:2 Gew.-Teile) gemessen. 

5 Der Acetaldehydgehalt (AA) wurde bestimmt, indem der Acetaldehyd durch Erhitzen in 
einem geschlossenen Gefali aus Polyester ausgetrieben wurde und der Acetaldehyd im 
Gasraum des Gefaftes gaschromatographisch mit dem Head space-lnjektionssystem 
H540 von Perkin Elmer; Tragergas: Stickstoff; Saule: 1,5 m Edelstahl; Fullung: 
Poropack Q, 80-100 mesh; Probemenge: 2g; Heiztemperatur: 150 °C. Heizdauer: 90 
10 min. bestimmt wurde. 

Zur Bestimmung des Kristallisationsgrades a (= KTG) wird dreimal die Dichte p von 30 
Chips in einem Dichtegradienten mit einem Tetrachlorethan/Heptan-Gemisch bei 23 °C 
ermittelt und berechnet nach 

15 

„ _ Pc (P ~ Pa) 

a = — - - 

P (Pc ~ Pa) 

20 wobei 

die Dichte von 100 % kristallinem PET: p c = 1,455 und 

die Dichte von amorphem PET: p a = 1 ,332 ist. 

Die Ermittlung der Schmetzenthalpie („Heat of Fusion"; HOF) erfolgte in einem DSC- 
25 Gerat der Fa. Mettler entsprechend der ASTM E 793 der American Society for Testing 
of Materials mit einer Heizrate von 50 K / min von 1 00 auf 200 °C, 5 min Halten auf 
dieser Temperatur und anschlieliend mit einer Heizrate von 1 0 K / min bis auf 300 °C; 
die verbrauchte Energie in kJ/kg zu bestimmen ist. 

30 Zur Aufnahme der Mikrobilder die Chips kalt eingebettet und am Mikrotom auf lOpm 
Starke geschnitten. Die Bilder wurden am Lichtmikroskop im Polarisationskontrast 
erstellt Detailaufnahmen wurden vom Probenrand und Mitte jeweils mit einem 10er, 
20er und 40er Objektiv aufgenommen 

35 
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Beispiele 

Alle Beispiele wurden mit kugel- bis linsenfSrmigem Granulat mit einer 
durchschnittlichen Masse von 15,5 mg durchgefuhrt. Der Polyester aus dem letzten 
5 Schmetzepolykondensationsreaktor hatte folgende Comonomerzusammensetzung: 
Comonomer: 2 Gew.% Isophthalsaure (IPA); Diethylenglykolgehalt: 1,4 Gew.-%. 
Der Katalysatorgehalt betrug 200 ppm Sb in Vergleichsbeispiel 1 und 230 ppm Sb in 
den Beispielen 2-4. 

10 Vergleichsbeispiel 1 

Im Beispiel 1 wurden amorphe Chips mit einer I.V. von 0,61 dl/g aus dem 
Schmelzepolykondensationsverfahren zur Herstellung von leicht modifiziertem PET fur 
die Befullung von Su&getrSnken kristallisiert und festphasenpolykondensiert. Dabei 
wurden in einem herkommlichen Unterwassergranulator vom Typ AH 2000 der Fa. BKG 

15 Chips mit folgenden Eigenschaften hergestellt: I.V. = 0,61 dl/g, AA-Gehalt = 40 ppm, 
KTG = 8 %. In einer ersten Kristallisationsstufe, einem Wirbelbettkristallisator mit einer 
Verweilzeit (VWZ) von 60 min und einer Temperatur von 200°C wurden Chips mit 
folgenden Eigenschaften erhalten: I.V. = 0,62 dl/g, AA-Gehalt = 12,3 ppm, KTG = 46,1 
%. In einer zweiten Kristallisationsstufe, einem Schachtkristallisator mit einer VWZ von 

20 180 min und einer Temperatur von 21 5°C wurden folgende Chips erhalten: I.V. = 0,63 
dl/g, AA-Gehalt = 8,8 ppm, KTG = 53,1 %. Mikrofotos dieser Chips sind in Figur 2 
gezeigt Diese Chips sind vergleichbar mit dem Eingangsmaterial der Beispiele 2 bis 4 
und daher in der Tabelle aufgefuhrt. Sie wurden in einen Standard-SSP-Reaktor 
gefordert (TrSgergas: Stickstoff mit Taupunkt -75 °C). Die Temperatur im SSP-Reaktor 

25 wurde auf 207,5 °C eingestellt, die Verweilzeit betrug 12 Stunden. Mikrofotos dieser 
Chips sind in Figur 3 gezeigt. Die Ergebnisse des Beispiels 1 werden in der Tabelle 
dargestellt. 

In den Beispielen 2-4 wurden Chips, die nach der Latentwarmekristallisation hergestellt 
30 wurden, eingesetzt und weiterverarbeitet. 

Beispiel 2 (Variante A): 

Es wurde auf die beiden Kristalfisationsstufen verzichtet. Das aus der 
Latentwarmekristallisation kommende 140 °C warme Granulat (Mikrofotos dieser Chips 
35 siehe Figur 4), wurde uber eine geeignete Fordereinrichtung ohne Zwischenlagerung 
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direkt in den Standard-SSP-Reaktor gefordert (Tragergas: Stickstoff mit Taupunkt -75 
°C). Die Temperatur im SSP-Reaktor wurde auf 210 °C eingestellt, die Verweilzeit 
betrug 12 Stunden. 

5 Beispiel 3 (Variante B): 

Das aus der Latentwarmekristallisation kommende 140 °C warme Granulat wurde uber 
eine geeignete Fordereinrichtung ohne Zwischenlagerung oder zwischenzeitliche 
Abkuhlung in eine Festphasendealdehydisierungsstufe (DAH) gefSrdert (Tragergas: 
Stickstoff mit Taupunkt -30 °C). Die Temperatur in der 
1 0 Festphasendealdehydisierungsstufe wurde auf 21 3 °C eingestellt, die Verweilzeit betrug 
6,7 Stunden. 

Beispiel 4 (Variante C): 

Dem Schmelzestrom wurden erfindungsgemaR zu einem Zeitpunkt von 120 Sekunden 
15 vor der Latentwarmekristallisation 1500 ppm eines komrnerziell verfugbaren 

Acetaldehydreduzierenden Additivs der Fa. Color Matrix als Suspension zugemischt. 
Das von der Latentwarmekristallisation kommende 140 °C warme Granulat wurde auf 
ca, 50 °C abgekuhlt und einer Weiterverarbeitung zu Preforms zugefuhrt Vor der 
Preformherstellung wurde das Granulat unterden Oblichen Trocknungsbedingungen 
20 (170 °C, 5 Stunden) in einem Standardlufttrockner getrocknet. Es wurden keine 

Verklebungen festgestellt. Die Preforms wurden in einer Preformmaschine LX 160 P 
von Husky mit 2 Kavitaten hergestellt. Der AA-Gehalt in den Preforms betrug 7 ppm. 
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Tabelle: 



Beispiel 




1 


2 


3 


4 


Eingangsmaterial 


I.V. [dl/gl 


0,63 


0,60 


0,74 


0,80 


AA [ppm] 


8,8 


41 


43 


1.0 


KTG [%] 


53.1 


42,0 


42,0 


42,0 


HOF [kJ/kg] 




41,6 


43,8 


42,7 


Weiterverarbeitungs- 


Vanante 


Vergleich 


A 


B 


C 


bedingungen 




(5SP- 


(SSP- 


(DAH; 


(aireKt; 






rxcalvior 1 


r\cdMOiJ 








VWZ[h] 


12 


12 


6,7 


0 


TTC] 


207,5 


210 


213 


0 


A I.V. [dl/g] 


0,19 


0,20 


0,06 


0 


Endprodukt 


I.V. [dl/g] 


0,80 


0,80 


0,80 




AA [ppm] 


0,5 


0,8 


0,9 




KTG [%] 


55,2 


51,5 


50,0 




HOF [kJ/kg] 


58,6 


52,0 


52,0 
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Anspruche 

1 . Polyester Oder Copolyester, dessen Kristallisationsgrad durch ein 
5 Latentwarmekristallisationsverfahren eingestellt wird, dadurch 

gekennzeichnet, dass er einen Kristallisationsgrad von mindestens 38 % 
aufweist. 

2. Polyester oder Copolyester nach Anspruch 1 , wobei der Kristallisationsgrad 
38 bis 60 %, bevorzugt 42 bis 55 % betragt. 

1 0 3. Polyester oder Copolyester nach Anspruch 1 , wobei der Polyester oder 

Copolyester als Granulat vorliegt. 
4. Polyester oder Copolyester nach Anspruch 1 , wobei die an einem 

Lichtmikroskop im Polarisationskontrast sichtbaren SphSrolite in der 

aufiersten Schicht der Teilchen kleiner sind als im Zentrum der Teilchen. 
15 5. Polyester oder Copolyester nach Anspruch 1 , wobei der Kristallisationsgrad 

im Zentrum der Teilchen gleich hoch oder hoher ist wie in der aufiersten 

Schicht der Teilchen. 

6. Polyester oder Copolyester nach Anspruch 1 , wobei der Acetaldehydgehalt 
des Polyesters oder Copolyesters zwischen 0,5 und 100 ppm, bevorzugt 

20 zwischen 0,5 und 70 ppm, besonders bevorzugt zwischen 0,5 und 60 ppm 

liegt. 

7. Polyester oder Copolyester nach Anspruch 1 , wobei die Aufschmelzenergie 
(„Heat of fusion") des Polyesters < 50 kJ/kg ist. 

8. Verwendung eines latentwarmekristallisierten Polyesters oder Copolyesters 
25 zur Herstetlung von Hohlkdrpern fur BehSlter, insbesondere fur Behalter fur 

die Abfullung fur Lebensmittel und insbesondere fur Getrankeflaschen. 

9. Verwendung eines latentwarmekristallisierten Polyesters oder Copolyesters 
zur Festphasenpolykondensation (SSP), dadurch gekennzeichnet, dass der 
Polyester einen Kristallisationsgrad von mehr als 38 % und einen 

30 Acetaldehydgehalt zwischen 20 und 70 ppm, bevorzugt zwischen 20 und 55 

ppm aufweist. 

1 0. Verwendung nach Anspruch 9, wobei der Polyester oder Copolyester vor 
Eintritt in die Festphasenpolykondensation (SSP) eine I.V. von mindestens 
0,53 dl/g aufweist 
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1 1 . Verwendung nach Anspruch 9, wobei der Polyester oder Copolyester 
zwischen der Latentwarmekristallisationseinheit und der 
Festphasenpolykondensation (SSP) an der Oberflache stets eine Temperatur 
von mindestens 100 °C, bevorzugt mindestens 1 15'°C, besonders bevorzugt 

5 von mindestens 135°C aufweist. 

1 2. Verwendung nach Anspruch 9, wobei die Aufschmelzenergie ( fi Heat of 
fusion") des Granulates nach der Festphasenpolykondensation (SSP) < 60 
kJ/kg, bevorzugt < 55 kJ/kg ist. 

1 3. Verwendung eines latentwarmekristallisierten Polyesters oder Copolyesters 
10 zur Festphasendealdehydisierung (DAH), dadurch gekennzeichnet, dass der 

Polyester einen Kristallisationsgrad von mehr als 38 % und einen 
Acetaldehydgehalt zwischen 20 und 100 ppm, bevorzugt zwischen 30 und 60 
ppm aufweist. 

14. Verwendung nach Anspruch 13, wobei der Polyester oder Copolyester vor 
15 Eintritt in die Festphasendealdehydisierung (DAH) eine I.V. von mindestens 

0. 65 dl/g aufweist. 

1 5. Verwendung nach Anspruch 1 3 f wobei der Polyester oder Copolyester 
zwischen der Latentwarmekristallisationseinheit und der 
Festphasendealdehydisierung (DAH) an der Oberflache stets eine 

20 Temperatur von mindestens 100 °C, bevorzugt mindestens 1 15'°C, 

besonders bevorzugt von mindestens 1 35°C aufweist 

16. Verwendung nach Anspruch 13, wobei die Aufschmelzenergie („Heat of 
fusion") des Granulates nach der Festphasendealdehydisierung (DAH) < 55 
kJ/kg ist. 

25 17. Verwendung eines latentwarmekristallisierten Polyester- oder 

Copolyestergranulates zur direkten Herstellung von Hohlkorpern, dadurch 
gekennzeichnet, dass der latentwarmekristallisierte Polyester oder 
Copolyester beim Eintritt in die Formgebungseinheit einen 
Kristallisationsgrad von mehr als 38 % und einen Acetaldehydgehalt von 0,5 

30 bis 8 ppm, bevorzugt von 0,5 bis 3 ppm, besonders bevorzugt von 0,5 bis 1 

ppm aufweist. 

18. Verwendung nach Anspruch 17, wobei der Polyester oder Copolyester eine 

1. V. von mindestens 0,68 g/dl aufweist. 
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19. Verwendung nach Anspruch 17, wobei der Polyester oder Copolyester ein 
Acetaldehyd-reduzierendes Additiv und/oder einen Thermostabilisator 
enthait. 

20. Verwendung nach Anspruch 17, wobei die Aufschmelzenergie („Heat of 
fusion") des Granulates kleiner als 50 kJ/kg ist 

21 . Verfahren zur Herstellung von Granulat aus einer in einem kontinuierlichen 
oder diskontinuierlichen Schmelzepolykondensationsreaktor erzeugten 
Polyester- oder Copolyesterschmelze mit hoher Intrinsischer Viskositat, 
dadurch gekennzeichnet, dad das Verfahren eine 

Latentwarmekristallisationsstufe beinhaltet, aus der das Granulat mit einem 
Kristallisationsgrad > 38 % und einem Acetaldehydgehalt zwischen 0,5 und 
1 00 ppm, bevorzugt zwischen 0,5 und 70 ppm, besonders bevorzugt 
zwischen 0,5 und 60 ppm austritt. 
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GEANDERTE ANSPRUCHE 

[beim Internationalen Btiro am 26 April 2005 (26.04.05) eingegangen, 
5 urspriingliche Anspruche 1 bis 21 durch neue Anspruche 1 bis 17 ersetzt] 



1. Polyester oder Copolyester mit einem Kristallisationsgrad von mindes- 
tens 38%, dadurch gekennzeichnet, dass sein Acetaldehydgehalt zwischen 

10 0,5 und 100 ppm, bevorzugt zwischen 0,5 und 70 ppm, ganz besonders bevor- 
zugt zwischen 0,5 und 60 ppm liegt und seine Schmelzenthalpie (Aufschrnelze- 
nergie) unter 50 kJ/kg liegt. 

2. Polyester oder Copolyester nach Anspruch 1 , dadurch gekennzeichnet, 
15 dass er nach dem Latentwarmekristallisationsverfahren erhaltlich ist. 

3. Polyester oder Copolyester nach Anspruch 1 , dadurch gekennzeichnet, 
dass die mit einem Lichtmikroskop im Polarisationskontrast sichtbaren Spharo- 
lithe in der auGersten Schicht eines Chips kleiner sind als im Zentrum dieses 

20 Chips. 

4. Polyester oder Copolyester nach den Anspruchen 1 und 2, dadurch ge- 
kennzeichnet, dass er nach einer zusatzlichen Festphasenpolykondensation 
(SSP) nur noch einen Acetaldehydgehalt von unter 1 ppm aufweist 

25 

5. Polyester oder Copolyester nach den Anspruchen 1 und 2, dadurch ge- 
kennzeichnet, dass er nach einer zusatzlichen Festphasendealdehydisierung 
(DAH) nur noch einen Acetaldehydgehalt von unter 1 ppm, bevorzugt unter 
1ppm aufweist. 

30 

6. Polyester oder Copolyester nach den Anspruchen 1 und 2, dadurch ge- 
kennzeichnet, dass er nach Zusatz eines Acetaldehyd reduzierenden Additivs 
nur noch einen Acetaldehydgehalt von 0,5 bis 3 ppm, bevorzugt 0,5 bis 1ppm 
aufweist. 

35 
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5 7. Polyester oder Copolyester nach den Anspruchen 1 bis 6, dadurch ge- 
kennzeichnet, dass er eine intrinsische Viskositat von mindestens 0,53 dl/g 
aufweist. 

8. Verwendung eines latentwarmekristallisierten Polyesters oder Copoly- 
10 esters zur Festphasenpolykondesation (SSP), dadurch gekennzeichnet, dass 
der Polyester einen Kristallisationsgrad von mehr als 38% und einen Acetalde- 
hydgehalt zwischen 20 und 70 ppm, bevorzugt zwischen 20 und 55 ppm auf- 
weist. 

15 9. Verwendung nach Anspruch 8, wobei der Polyester oder Copolyester vor 
Eintritt in die Festphasenpolykondensation (SSP) eine I.V. von mindestens 0,53 
dl/g aufweist. 

10. Verwendung nach Anspruch 8, wobei der Polyester oder Copolyester 
20 zwischen der Latentwarmekristallisationseinheit und der Festphasenpolykon- 
densation (SSP) an der Oberflache stets eine Temperatur von mindestens 
100°C, bevorzugt mindestens 115°C, besonders bevorzugt von mindestens 
135°C aufweist. 

25 11. Verwendung nach Anspruch 8, wobei die Aufschmelzenergie („Heat of 
fusion") des Granulates nach der Festphasenpolykondensation (SSP) <60 
kJ/kg, bevorzugt <55 kJ/kg ist. 

12. Verwendung eines latentwarmekristallisierten Polyester oder Copoly- 
30 esters zur Festphasendealdehydisierung (DAH), dadurch gekennzeichnet, 
dass der Polyester einen Kristallisationsgrad von mehr als 38% und einen Ace- 
taldehydgehalt zwischen 20 und 100 ppm, bevorzugt zwischen 30 und 60 ppm 
aufweist. 

35 13. Verwendung nach Anspruch 12, wobei der Polyester oder Copolyester 
vor Eintritt in die Festphasendealdehydisierung (DAH) eine I.V. von mindestens 
0,65 dl/g aufweist. 
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5 

14. Verwendung nach Anspruch 12, wobei der Polyester oder Copolyester 
zwischen der Latentwarmekristallisationseinheit und der Festphasendealdehy- 
disierung (DAH) an der Oberflache stets eine Temperatur von mindestens 
100°C, bevorzugt mindestens 115°C, besonders bevorzugt von mindestens 

10 135°C aufweist. 

15. Verwendung nach Anspruch 12, wobei die Aufschmelzenergie („Heat of 
fusion") des Granulates nach der Festphasendealdehydisierung (DAH) <55 
kJ/kg ist. 

15 

16. Verwendung eines latentwarmekristallisierten Polyesters oder Copoly- 
esters zur direkten Herstellung von Hohlkorpern, dadurch gekennzeichnet, 
dass der Polyester oder Copolyester beim Eintritt in die Formgebungseinheit 
einen Kristallisationsgrad von mehr als 38%, einen Acetaldehydgehalt von 0,5 

20 bis 3ppm, bevorzugt 0,5 bis 1 ppm sowie eine Aufschmelzenergie („Heat of fu- 
sion") von kleiner als 50 kJ/kg aufweist. 

17. Verfahren zur Herstellung von Granulat aus einer in einem kontinuierli- 
chen oder diskontinuierlichen Schmelzepolykondensationsreaktor erzeugten 

25 Polyester- oder Copolyesterschmelze mit hoher intrinsischer Viskositat, da- 
durch gekennzeichnet, dass das Verfahren eine Latentwarmekristallisations- 
stufe enthalt, aus der das Granulat mit einem Kristallisationsgrad >38% und 
einem Acetaldehydgehalt zwischen 0,5 und 100 ppm , bevorzugt zwischen 0,5 
und 70 ppm, besonders bevorzugt zwischen 0,5 und 60 ppm austritt. 
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5 Fig. 1 



Einsatz der Latentwarmekristallisation fur verschiedene Polyestertechnologien 
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